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BAB I 
PENDAHULUAN 
A. Latar Belakang Masalah 
Pasir besi adalah salah satu material magnetik yang digunakan dalam 
berbagai bidang seperti elektronik, energi, kimia, ferofluida, katalis, dan diagnosis 
medis. Pasir besi banyak ditemukan di sepanjang pantai, sehingga mudah untuk 
ditambang dan diolah menjadi bahan lain yang bernilai lebih tinggi. Namun 
selama ini pasir besi hanya dijual ke konsumen dalam bentuk mentahnya saja 
sehingga pengunaannya menjadi kurang efektif (Mohar et al., 2013). Menurut 
Yulianto, et al., (2003), pasir besi di Indonesia banyak terdapat di pulau Sumatra, 
Jawa, Kalimantan, dan Sulawesi. Khusus di pulau Jawa. Pasir besi bisa ditemukan 
pada pesisir Lumajang, pesisir Sukabumi, dan pesisir Glagah (Sari et al., 2003 ; 
Yulianto et al., 2003). Menurut Ibrahim et al., (2012) pasir besi secara umum 
terdapat senyawa dominan yaitu, hematite (Fe2O3), silika (SiO2), rutile (TiO2), 
dan alumina (Al2O3) dan senyawa mineral lainnya. Beberapa logam dari pasir besi 
yaitu wustite (FeO), hematite (α-Fe2O3), maghemite (γ-Fe2O3) dan magnetite 
(Fe3O4) dapat dimanfaatkan sebagai pigmen dan bahan peleburan besi (Bilalodin 
et al., 2013). Logam lain dari pasir besi seperti TiO2 masih tercampur di dalam 
bahan pembuatan pigmen (Ibrahim et al., 2012). TiO2 ini sendiri memiliki 
manfaat seperti pada bidang fotokatalis, sensor solar sel dan pemurnian udara, 
namun  
pemanfaatan TiO2 pada pasir besi di Indonesia masih sedikit dibandingkan 
dengan jumlah pasir besi yang melimpah di Indonesia sebagai bahan untuk 
menghasilkan TiO2 (Ahmad et al., 2007 ; Sani, 2009).  
 Metode untuk meningkatkan dan memisahkan TiO2 dari besi dapat 
dilakukan dengan cara melakukan proses leaching dengan sulfat, proses leaching 
klorida, dan proses kaustik (soda) (Ikhsan, 2015; Dharmawan, 2014).  Kemurnian 
TiO2 juga tidak lepas dari pengurangan partikel magnetik dengan cara separasi 
magnetik. Oleh karena itu, pemisahan partikel magnetik dari bahan baku mineral 
telah direkomendasikan sebelum proses pemurnian dilakukan (Veetil et al. 2015). 
Separasi magnetik adalah proses suatu mineral dengan sifat magnetik yang 
berbeda dan secara selektif akan terpisahkan karena gaya dari magnet dan 
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beberapa gaya kompetitor lain diantaranya gaya gravitasi, gaya inersial dan gaya 
antar partikel (Svoboda & Fujita, 2003). Sehingga dari teknik ini didapatkan 
kandungan yang kaya akan titanium dioksida tanpa adanya partikel magnetik 
(Yulianto et al., 2003). Partikel magnetik hasil dari separasi magnetik yang tidak 
diproses ini yang nantinya dapat digunakan sebagai penghasil pigmen untuk 
pewarna tekstil (Bilalodin et al., 2015). Menurut Setiawati et al, pasir besi 
Sukabumi memiliki potensial paling baik untuk diolah, karena kandungan Fe dan 
Ti yang tinggi dibanding pasir didaerah lainnya sebesar Fe 77% dan Ti 21%.  
 Penelitian ini dilakukan preparasi titanium dari pasir besi Sukabumi yang 
dipisahkan antara partikel magnetik seperti wustite (FeO), hematite (α-Fe2O3), 
maghemite (γ-Fe2O3) dan magnetite (Fe3O4) dengan partikel non-magnetik seperti 
TiO2, ZnO dan senyawa lain menggunakan proses separasi magnetik. Kemudian, 
dilakukan perparasi dengan pencucian oksalat, metode pirometalurgi dan 
hidrometalurgi. Metode pirometalurgi dilakukan dengan menambahkan Na2CO3 
untuk mendekomposisi atau memecah mineral menjadi senyawa penyusunnya 
dengan maksud lebih mempermudah pada saat proses pelarutan dengan 
menggunakan asam sulfat (H2SO4) dengan variasi konsentrasi yang tinggi agar 
didapatkan pelarutan yang efisien.  
 Partikel magnetik yang berupa oksida Fe2O3 (hematite) dapat dihasilkan 
dari proses separasi magnetik dilanjutkan dengan pemanasan 800 
o
C – 900 oC 
dilakukan preparasi untuk pembuatan pigmen merah yang berbahan dasar pasir 
besi hasil samping separasi magnetik seperti yang telah dilakukan oleh Indrawati 
et al., (2013). Proses separasi magnetik akan memisahkan partikel magnetik dari 
pasir besi sebesar 99% (Yulianto et al., 2003). Menurut Ambikadevi et al.,  
(2000), proses pencucian oksalat akan melarutkan elemen seperti Al, Ca, Fe, dan 
Ti. Sedangkan menurut Wahyuningsih et al., (2014), pasir besi yang dilakukan 
proses pirometalurgi dan hidrometalurgi menggunakan asam sulfat 9 M atau lebih 
akan membentuk komposit Fe2O3/TiO2 dengan  rasio Fe2O3 : TiO2 sebesar 1:1 
(b/b). Menurut Setiawati et al., (2013) proses pemanggangan menggunakan 
penambahan natrium karbonat pada rasio pasir besi : natrium karbonat 8:9 
menghasilkan degradasi paling optimal. 
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Hematite (α-Fe2O3) merupakan komposisi pasir besi yang paling stabil dan 
memiliki serapan yang kuat pada daerah visibel (Mishra & Chun, 2015). Fe2O3 
memiliki band gap 2.2 eV, sehingga Fe2O3 dapat digunakan sebagai sensitizer 
untuk TiO2. Komposit Fe2O3-TiO2 akan mampu menyerap sinar visibel sehingga 
elektron yang berada pada pita valensi dari Fe2O3 akan tereksitasi ke pita 
konduksi, meninggalkan hole pada pita valensi. Akibatnya, elektron pada pita 
valensi dari TiO2 akan diinjeksikan ke lapisan Fe2O3 (Zhang & Lei et al., 2008). 
Mahadik et al., (2014) melaporkan bahwa aktivitas fotokatalis dari TiO2/Fe2O3 
relatif lebih tinggi bila dibandingkan dengan TiO2 murni dan Fe2O3 murni dalam 
mendegradasi rhodamin B dengan persentase degradasi mencapai 98% setelah 20 
menit.  
B. Perumusan Masalah 
a. Identifikasi Masalah 
Kandungan dalam pasir besi yang berbeda-beda akan berpengaruh 
terhadap perolehan dari komposit Fe2O3/TiO2. Pasir besi mempunyai kandungan 
kimia yang dominan yaitu Fe dan Ti yang masih berikatan dengan unsur – unsur 
lainnya. Pasir besi di berbagai daerah memiliki perbedaan kandungan. Menurut 
Baioumy et al., (2013) pasir Besi dari Mesir memiliki kandungan 86,7% Fe2O3, 
0,95% TiO2 dan 1,84% SiO2 sedangkan menurut Sari et al., (2003) pasir besi dari 
Pasirian Lumajang 72% Fe2O3, 4,83% TiO2 dan 8,8 % SiO2 maka dibutuhkan 
teknik ekstraksi pasir besi. Metode separasi magnetik dilakukan untuk 
memisahkan partikel magnetik (Fe2O3) sebesar 70%- 90% dimana hasil dari 
metode ini berupa partikel magnetik dan partikel non-magnetik (Veetil et al., 
2015 ; Yulianto et al., 2003). Partikel non-magnetik dilakukan pencucian oksalat 
untuk menghilangkan senyawa pengotor, selanjutnya dilakukan ekstraksi 
menggunakan metode pirometalurgi dan hidrometalurgi (Zhao, 2007). Dhamawan 
(2014) melaporkan bahwa Proses leaching (hidrometalurgi) dapat meningkatkan 
TiO2 33,76% menjadi 88.03%. Metode hidrotermal dibantu menggunakan 
gelombang mikro telah dapat mensintesis TiO2 berstruktur nano dengan waktu 
reaksi yang lebih singkat dibandingkan dengan metode hidrotermal konvensional 
(Li et al., 2007). Sedangkan menurut Ikhsan, (2015) melaporkan bahwa pasir Besi 
Bengkulu menggunakan proses pemanganggan (pirometalurgi) dan penambahan 
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alkali dapat mendekomposisi pasir besi menjadi FeO dan TiO2. Metode 
pirometalurgi ini merupakan metode dengan pemanggangan pada suhu tinggi 
yang mempengaruhi proses dekomposisi dari pasir besi menjadi komposisi 
penyusunnya. Menurut (Bhogeswara Rao & Rigaud, 1975) pemanggangan 
ilmenite pada suhu 500-750 °C akan menghasilkan hematite (Fe2O3) dan TiO2 
rutile, pada suhu 770-890 °C akan menghasilkan hematite (Fe2O3) dan 
pseudorutile (Fe2Ti3O9), sedangkan pada suhu diatas 900 °C akan menghasilkan 
pseudobrookite (Fe2TiO5) dan TiO2 (rutile). Menurut Wahyuningsih et al., (2014) 
menghasilkan proses pemisahan ilmenite Bangka menjadi TiO2 dan Fe2O3 dengan 
pre-oksidasi pada suhu 300 – 900 oC. Pembentukan fase antara pseudobrukite 
(Fe2TiO5) dapat dihindari dengan penambahan garam alkali pada saat proses 
pemanggangan. Penambahan Na2CO3 pada saat proses pemanggangan pasir besi 
meningkatkan persentase dari TiO2 pada hasil akhir proses leaching seiring 
dengan kenaikan dari suhu pemanggangan. Pada suhu 1000 °C, Na2CO3 yang 
digunakan memungkinkan merusak struktur kristal ilmenite dari pasir besi 
sehingga senyawaan besi lebih mudah larut pada proses leaching (Setiawati et al., 
2013).  
Pelarutan pasir besi dengan pelarut asam dipengaruhi oleh kereaktifan 
reaksi. Kekuatan pelarut asam sangat mempengaruhi laju reaksi, konsentrasi yang 
terlalu tinggi selain menambah pelarutan Fe juga akan menambah pelarutan Ti 
seperti yang telah dilakukan oleh Fouda et al., (2010) dan Wahyuningsih et al., 
(2013).  
Preparasi komposit Fe2O3/TiO2 melalui pelarutan dengan pelarut asam 
dipengaruhi oleh kereaktifan reaksi. Kekuatan pelarut asam sangat mempengaruhi 
laju reaksi, konsentrasi yang terlalu tinggi selain menambah pelarutan Fe juga 
akan menambah pelarutan Ti seperti yang telah dilakukan oleh Wahyuningsih et 
al., (2013). Smith et al., (2010) telah melakukan sintesis dari bijih ilmenite dengan 
proses pelarutan menggunakan asam sulfat (H2SO4) dan variasi suhu kalsinasi 
100, 300, 500, 700 dan 900 °C.  
Preparasi komposit Fe2O3/TiO2 telah dilakukan oleh beberapa peneliti. 
Untuk memperoleh Fe2O3/TiO2 dari filtrat dapat dilakukan dengan proses 
pengendapan. Darezerehshki et al., (2012) melakukan sintesis Fe2O3 dari 
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prekursor FeCl3 dan menggunakan NH4OH sebagai pemberi suasana basa dan 
meningkatkan proses pengendapan.  
Fe2O3 (hematite) yang di variasi menggunakan penambahan H2SO4 dapat 
mempengaruhi pH dan menghasilkan pigmen tertentu (Indrawati et al., 2013). 
Sedangkan Mahadik et al. (2014) melakukan penelitian degradasi rhodamin B 
dengan menggunakan Fe2O3, TiO2 dan TiO2/Fe2O3, menunjukkan bahwa 
TiO2/Fe2O3 merupakan fotokatalis yang paling efisien dan mampu mendegradasi 
rhodamine B sebesar 98% dengan waktu kontak optimum 20 menit. 
b. Batasan Masalah 
1. Perlakuan pencucian oksalat dilakukan pada suhu 60 oC selama 1 jam 
menggunakan pasir besi Sukabumi 
2. Proses roasting pasir besi Sukabumi suhu 800 °C selama 2 jam dilakukan 
dengan variasi penambahan Na2CO3. 
3. Pemisahan TiO2-Fe2O3 dari filtrat hasil leaching dengan H2SO4 9 M selama 2 
jam dilakukan dengan pengendapan bertahap. 
4. Pembuatan pigmen warna pada Fe2O3 dilakukan dengan variasi penambahan 
asam sulfat. 
c. Rumusan  Masalah 
1. Bagaimana pengaruh separasi magnetik dan pencucian oksalat terhadap 
kualitas komposisi pasir besi? 
2. Bagaimana pengaruh penambahan Na2CO3 terhadap dekomposisi pasir besi 
Sukabumi? 
3. Bagaimana kondisi komposit Fe2O3/TiO2 dari hasil roasting melalui 
hidrometalurgi dan pengendapan bertahap? 
4. Bagaimana pengaruh penambahan asam sulfat (H2SO4) pada pembentukan 
Fe2O3 sebagai pigmen merah? 
 
C. Tujuan Penelitian 
1. Menentukan pengaruh separasi magnetik dan pencucian oksalat terhadap 
pasir besi 
2. Menentukan pengaruh penambahan garam alkali Na2CO3 terhadap 
dekomposisi pasir besi Sukabumi 
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3. Mengetahui kondisi komposit Fe2O3/TiO2 dari hasil roasting melalui 
hidrometalurgi dan pengendapan bertahap 
4. Menentukan pengaruh penambahan asam sulfat (H2SO4) pada pembentukan 
Fe2O3 sebagai pigmen merah 
 
D. Manfaat Penelitian 
1. Memberi informasi pengolahan pasir besi dengan metode yang tepat dan 
efektif. 
2. Meningkatkan nilai ekonomis pasir besi dengan pengayaan unsur-unsur yang 
ada didalamnya. 
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BAB II 
LANDASAN TEORI 
A. Tinjauan Pustaka 
1. Pasir Besi 
Pasir besi banyak ditemukan di sepanjang pantai Indonesia. Pasir besi adalah 
salah satu material magnetik yang digunakan dalam berbagai bidang seperti 
elektronika, energi, kimia, ferofluida, katalis, dan diagnose medis (Mohar et al., 
2013). Pasir besi umumnya berbentuk pasir yang halus dan biasanya berwarna hitam. 
Pasir besi mempunyai kandungan kimia yang dominan yaitu Fe dan Ti yang masih 
berikatan dengan unsur – unsur lainnya. Senyawa dominan pasir besi berupa hematite 
(Fe2O3), silika (SiO2), rutile (TiO2), dan alumina (Al2O3) (Ibrahim et al., 2012). Pada 
pasir besi senyawa oksida besi seperti hematite (α-Fe2O3) dan magnetite (ɣ-Fe2O3) 
dapat dimanfaatkan untuk keperluan industri. Magnetite pada pasir besi dapat 
digunakan untuk pembuatan tinta kering (toner) pada mesin photo-copy dan printer 
(pewarna) (Yulianto et al., 2003). Menurut Bilalodin et al., (2013),  Indonesia 
memiliki bahan magnetik alam yang melimpah dalam pasir besi. Pasir besi di 
Indonesia banyak terdapat di pulau Jawa khususnya di pantai utara dan selatan. Pasir 
besi di daerah Sukabumi, terdapat elemen Fe dan Ti yang jauh lebih banyak dari 
daerah lainnya. Pasir besi Sukabumi memiliki kandungan elemen Fe sebesar 76% dan 
Ti sebesar 21% (Setiawati et al., 2013). Karakteristik dari pasir besi sukabumi ini 
ditunjukan oleh Tabel 1. 
Tabel 1. Hasil Karakteristik Pasir Besi Sukabumi (Setiawati et al., 2013) 
Elemen Kandungan (%) 
Sb 0,144 
Sn 0,073 
Nb 0,034 
Zr 0,101 
Zn 0,076 
Fe 76,93 
Mn 0,911 
V 0,363 
Ti 21,02 
8 
 
  
2. Titanium Dioksida (TiO2) 
Titanium merupakan unsur logam golongan 4 memiliki titik leleh 1675 °C 
dan berat atom 47,90. Titanium memiliki konfigurasi elektron (Ar) 3d
2
 4s
2
. Titanium 
dioksida (TiO2) mempunyai berat molekul 79,90 warnanya bervariasi tergantung 
sumbernya, tetapi warnanya akan putih ketika dimurnikan dan dijual secara 
komersial, mengalami dekomposisi pada 1640 °C sebelum meleleh, densitas 4,26 
gr/cm
3
, tidak larut dalam air tetapi larut dalam H2SO4 ( Pal et al., 2012). 
 Titanium dioksida di alam mempunyai bentuk polimorfik diantaranya adalah: 
anatase, brookite, dan rutil. Brookite adalah fase yang alami dan sangat sulit untuk 
mensintesisnya (Alan, 1976). Sedangkan, anatase dan rutil juga terjadi secara alami, 
namun dapat disintesis di laboratorium tanpa kesulitan. Anatase dan rutil merupakan 
polimorf utama sebagai pembentukan fotokatalitik. Dari ketiga jenis titanium 
dioksida diatas, dapat diketahui bahwa yang paling stabil adalah polimorf rutil 
sedangkan pada anatase dan brookite memiliki sifat metastabil. (Dorian, 2011). Sifat 
dasar dari TiO2 di tunjukan pada Tabel 2 dan Gambar 1. 
 
Gambar 1. Struktur TiO2 rutile (a), anatase (b) dan brookite (c) (Dharmawan, 2014) 
 
 
 
 
 
 
9 
 
  
Tabel 2. Sifat Dasar TiO2 (Dorian, 2011) 
Properti Anatase Rutile 
Crystal structure  Tetragonal  Tetragonal  
Atoms per unit cell (Z)  4 2 
Lattice parameters (nm)  a = 0,3785  a = 0,4594 
  c = 0,9514  c = 0,29589 
Unit cell volume (nm3)a  0,1363 0,0624 
Density (kg m-3)  3894 4250 
(eV)  3,23–3,59  3,02–3,24 
(nm)  345,4–383,9  382,7–410,1 
Experimental band gap      
(eV)  3,2  3,0 
(nm)  387  413 
Refractive index  2,54; 2,49  2,79; 2,903  
Solubility in HF  Soluble  Insoluble  
Solubility in H2O  Insoluble  Insoluble  
Hardness (Mohs)  5,5–6  6–6,5  
Bulk modulus (GPa) 183 206 
  
 Titanium dioksida telah digunakan dalam berbagai bidang seperti sel surya, 
fotokatalisis, pemisahan air untuk energi hijau produksi hidrogen, selektif sintesis 
senyawa organik pemurnian udara, pembuangan polutan organik dan anorganik , dan 
organisme pathogen photokilling (Fujishima et al., 2006 dan Hoffmann et al., 1995). 
TiO2 merupakan semikonduktor yang bersifat inert dan paling stabil, korosi yang 
disebabkan cahaya ataupun bahan kimia (fotokorosi). TiO2 yang bersifat stabil, tetapi 
kurang menguntungkan adalah gap energi yang lebar yang hanya aktif dalam daerah 
cahaya ultraviolret (3,2 eV ; 387 nm), dimana cahaya ultraviolet tersebut hanya 10% 
dari seluruh cahaya matahari (Lisenbigler et al., 1995). Salah satu aplikasi 
fotokatalisis  
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TiO2 sangat berguna di berbagai bidang teknologi penting seperti bidang (Fisher, 
2001; Dorian, 2011; Mitoraj D, 2007) : 
a. Energi  
1. Elektrolisis air untuk menghasilkan hydrogen 
2. Dye-sensitised solar cells (DSSCs) 
3. Lingkungan Hidup 
b. Air purification 
1. Water treatment 
2. Lingkungan Dibangun 
3. Self-cleaning coatings 
c. Biomedik 
1. Self-sterilising coatings 
Selain itu, Penggunaan TiO2 sebagai fotokatalis untuk mendegradasi zat-zat organik  
menggunakan analisis sinar UV-Vis. Aktivitas TiO2 mampu mendegradasi dan 
menghilangkan warna (decolorization) senyawa methylene blue tersebut sangat 
tinggi, yaitu hampir 99% dalam waktu 1 jam. 
3. Ferri oksida  (Fe2O3) 
Dalam tabel periodik, besi mempunyai simbol Fe dan nomor atom 26, 
memiliki massa atom  55,854 g/mol, konfigurasi elektron [ Ar ] 3d
6
4s
2
  dan massa 
jenis 7,86 g/cm3. Besi juga mempunyai nilai ekonomis yang tinggi. Kelimpahan besi 
cukup besar di kerak bumi sekitar 5% (Dharmawan, 2014). Besi terdapat di alam 
dalam bentuk senyawa, misalnya pada mineral hematite (Fe2O3), magnetit (Fe2O4), 
pirit (FeS2), siderite (FeCO3), dan limonit (2Fe2O3.3H2O). Besi dapat dimanfaatkan 
sebagai bahan dalam pabrik baja, bahan peleburan besi dan juga campuran semen, 
dan mineral-mineral magnetik yang mengandung magnetit, hematit, dan maghemit 
mempunyai potensi besar dalam pengembangan industri (Bilalodin et al., 2013). 
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Gambar 2. Struktur Hematite (a), Magnetite (b) dan Maghemite (c) (Wu et al., 2015) 
Besi paling umum ditemukan dalam bentuk senyawa feri oksida. Keberadaan 
ferri oksida kebanyakan terdiri dari empat fasa amorf, yaitu alfa, beta, gama, dan 
epsilon. Polimorf pada yang paling banyak ditemukan adalah alfa (hematite) 
memiliki bentuk rhombohedral atau heksagonal korundum dan gama (maghemite) 
dalam bentuk kubik spinel yang dapat dilihat pada Gambar 2. (Chirita dan Grozescu 
et al., 2009 ; Wu et al., 2015).   
Hematite telah digunakan untuk mendegradasi polutan. Hematite (Fe2O3) 
memiliki band gap energy 2,2 eV dengan panjang gelombang 560 nm dan 
menunjukkan respon yang lebih baik difotoelektrokimia. Stabilitas dan 
semikonduktor Fe2O3 memungkinkan penggunaan sebagai fotokatalis. Fe2O3 yang 
kuat dalam mengadsorbsi pada daerah visible, keberadaannya yang melimpah dan 
harga yang murah memungkinkan Fe2O3 digunakan sebagai fotokatalis dan 
fotoelektroda. (Liu dan Gao et al., 2006). 
Oksida logam Fe2O3 dapat berfungsi sebagai semikonduktor fotokatalis, 
sehingga dapat mempercepat reaksi oksidasi yang diinduksi oleh cahaya. 
Kemampuan ini disebabkan karena struktur yang dikarakterisasi oleh adanya pita 
valensi terisi dan pita konduksi kosong yang membentuk band gap (Eg) di antara 
kedua pita tersebut (Mondestov et al.,1997). 
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4. Komposit Fe2O3/TiO2 
Komposit merupakan susunan dari minimal dua senyawa yang bekerjasama 
atau menyatu untuk menghasilkan bahan dengan sifat yang berbeda dari sifat 
senyawa penyusunnya baik secara fisik maupun kimia. Komposit Fe2O3/TiO2 
merupakan gabungan dua semikonduktor dengan perbedaan band gap yang cukup 
besar, dimana TiO2 memiliki band gap 3,2 eV (Arutanti et al., 2009) sedangkan 
Fe2O3 memiliki band gap 2,2 eV (Liu dan Gao et al., 2006) 
Komposit Fe2O3/TiO2 memiliki band gap 2,6 eV berdasarkan penelitian 
Banisharif et al. (2015). TiO2 dan Fe2O3 sama-sama sering digunakan sebagai 
material katalis atau pendukung material katalis begitu juga dengan komposit 
Fe2O3/TiO2 dengan aktivitas fotokatalis yang lebih baik terhadap sinar visibel 
sehingga dapat menggunakan cahaya matahari sebagai sumber foton yang banyak 
tersedia di alam (Liu dan Gao et al., 2006). 
Penelitian komposit TiO2 dan Fe2O3 semakin berkembang karena 
kemampuannya yang dapat menangkap sinar UV dan Visibel. Komposit TiO2-Fe2O3 
sebagai fotokatalis dapat menangkap cahaya tampak karena celah sempit dari Fe2O3. 
Fe2O3 akan bereaksi dengan TiO2 dan menghasilkan senyawa oksida besi titanium 
seperti FeTiO3. Elektron dalam pita valensi FeTiO3 akan tereksitasi ke pita konduksi 
dari FeTiO3, selanjutya akan diinisiasikan ke pita konduksi dari TiO2. Hal ini 
menyebabkan penurunan rekombinasi elektron, yang mengakibatkan peningkatan 
aktivitas fotokatalitik (Ye et al., 2002). Dari penelitian yang telah dilakukan oleh  
Hong Liu et al. (2011) menunjukkan bahwa apabila dibandingkan dengan TiO2 
murni, maka komposit Fe2O3/TiO2 menunjukkan aktifitas fotokatalitik yang sangat 
bagus untuk degradasi auramin dibawah sinar tampak. 
5. Oksida Besi Sebagai Pigmen 
Pigmen warna memiliki perbedaan dengan pigmen hitam dan putih, 
perbedaan ini ditunjukan karena adanya nilai absorbansi panjang gelombang yang 
berbeda-beda, ukuran partikel, bentuk partikel, dan distribusinya. pigmen dari oksida 
besi memiliki sifat tidak beracun, stabil, dan memiliki berbagai macam warna mulai 
dari kuning, oranye, merah, coklat. Sintetis pigmen dari oksida besi dapat 
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digolongkan menurut struktur kristalnya. Berikut Tabel 3. tentang struktur kristal 
oksida besi beserta hasil pembentukan pigmennya (Buxbaum, 2005). 
Tabel 3. Struktur Kristal Oksida Besi dan Sifat Pigmennya. (Buxbaum, 2005) 
Formula Sinonim Reaksi Keterangan 
α-FeOOH Geothite                                   
C.I. Pigment 
Yellow 42 
2 FeSO4 + 4 NaOH + 0,5 O2 → 2 α-
FeOOH + 2 Na2SO4 + H2O 
Dapat berubah 
warna dari 
hijau 
kekuningan  
menjadi 
coklat 
kekuningan 
2 Fe + 2 H2SO4 → 2 FeSO4 + 2 H2                                                                        
2 FeSO4+ 0,5 O2 + 3 H2O → 2 α-
FeOOH + 2 H2SO4 
2 Fe + 0,5 O2 + 3 H2O → 2 α-
FeOOH 
+ 2 H2 
ɣ-FeOOH Lepidocrocite 2 FeSO4 + 4 NaOH +0,5 O2 → 2 ɣ-
FeOOH + 2 Na2SO4 + H2O 
Dapat berubah 
warna dari 
kuning 
menjadi 
orange 
α-Fe2O3 Hematite                            
C.I. Pigment Red 
101 
6 FeSO4 .x H2O + 1,5 O2 → Fe2O3 + 2 
Fe2(SO4)3 + 6 H2O2                                                         
Fe2(SO4)3 → 2 Fe2O3 + 6 SO3 
Dapat berubah 
dari merah
cerah ke violet 
muda 2 Fe3O4 + 0,5 O2 → 3 Fe2O3 
ɣ-Fe2O3 Maghemite 2 Fe3O4 + 0,5 O2 → 3 ɣ-Fe2O3 Ferrimagnetik 
warna coklat 3 Fe3O4 + Fe2O3 + MnO2 + 0,5 O2 → 
(Fe11,Mn)O18 
Fe3O4 Magnetite FeSO4 + 6 NaOH + 0,5 O2 → Fe3O4 + 
3 Na2SO4 + 3 H2O 
Ferrimagnetik 
warna hitam 
2 FeOOH + FeSO4 + 2 NaOH → 
Fe3O4 + Na2SO4 + 2 H2O 
9 Fe + 4 C6H5NO2 + 4 H2O → 3 
Fe3O4 + 4 C6H5NH2 
3 Fe2O3 + H2 → 2 Fe3O4 + H2O 
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6. Proses Pemisahan Dengan Separasi Magnetik 
Separasi magnetik adalah proses suatu mineral dengan sifat magnetik yang 
berbeda dan secara selektif akan terpisahkan. Gaya dari magnet dan beberapa gaya 
kompetitor lain diantaranya gaya gravitasi, gaya inersial dan gaya antar partikel akan 
memisahkan partikel magnetik dan non-magnetik yang ditunjukan pada Gambar 3 
(Svoboda et al., 2003). Teknik ini dapat dimaksimalkan dengan melakukan milling 
pada mineral sampel sehingga didapat partikel nano untuk dilakukan separasi 
magnetik karena partikel hematit dan magnetit biasanya semakin terlihat jika sudah 
terpecah dari mineral awal dan dalam ukuran mikro atau nano (Yanjie et al., 2012). 
Menurut Veetil et al., (2015) separasi magnetik dapat memisahkan partikel magnetik 
(Fe2O3) sebesar 70%, sedangkan menurut Yulianto et al.,(2003) metode separasi 
magnetik dapat memisahkan partikel magnetik sebesar 90%. 
 
Gambar 3. Diagram skematik dari proses separasi magnetik (Svoboda et al., 2003). 
7. Proses Pemisahan Dengan Pelarutan Asam Oksalat  
Metode pencucian asam oksalat yang dibantu dengan ultrasonikasi adalah 
kombinasi metode untuk menghilangkan senyawa pengotor dalam pasir besi (Du, 
Feihu et. al., 2011). Asam oksalat merupakan solusi alternatif penghilangan 
kandungan Fe untuk mengkomplekskan suatu senyawa dan memiliki daya reduksi 
yang besar jika dibandingkan dengan asam organik lainnya (Ambikadevi et al.,  
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2000). Asam oksalat sebagai media pencucian ini dapat menghilangkan pengotor 
karena terbentuknya senyawa kompleks. Reaksi antara asam oksalat dengan Fe dapat 
dilihat dalam persamaan reaksi berikut (Taxiarchou et. al., 1997). 
Fe2O3 + 6 H2C2O4    2 Fe(C2O4)3
3-
 + 6H
+
 + 3 H2O       (1) 
2 Fe(C2O4)3
3-
 + 6 H
+
 + 4 H2O    2 FeC2O4.2H2O + 3H2C2O4 + 2CO2  (2) 
Fe2O3 + 3H2C2O4 + H2O    2 FeC2O4.2H2O + 2CO2       (3) 
Penggunaan bantuan ultrasonik sebagai tambahan energi dalam optimasi 
pencucian asam oksalat sudah sangat terbukti dan banyak diaplikasikan dalam 
industri pertambangan (Zhao et. al., 2007). Kombinasi pencucian asam oksalat 
dengan bantuan ultrasonik yang dilakukan Du, Feihu et al., (2011) menunjukkan 
bahwa bahwa proses pencucian menggunakan oksalat mengalami percepatan dan 
memiliki efisiensi yang lebih baik apabila diperbandingkan dengan metode 
pengadukan konvensional.  
8. Proses Pirometalurgi dan Hidrometalurgi 
Pirometalurgi merupakan proses pemurnian mineral dengan cara pemanasan 
pada temperatur tinggi menggunakan agen pereduksi atau disebut juga pelelehan. 
Metode hidrometalurgi merupakan metode basah, dilakukan pada kondisi titik didih 
pelarutnya (Habashi, 2001). Dalam hidrometalurgi biasanya menggunakan pelarut 
asam atau senyawa pengompleks. 
Proses  pirometalurgi merupakan metode dengan pemanggangan pada suhu 
tinggi. Suhu pemanggangan berpengaruh terhadap proses dekomposisi dari pasir besi. 
Pemanggangan dari pasir besi pada komposisi dan temperatur tertentu dapat 
terbentuk pseudobrookite yang stabil. Dengan terbentuknya pseudobrookite 
menyebabkan dekomposisi pasir besi mejadi TiO2 dan Fe2O3 menjadi sulit.  
Suhu pemanggangan berpengaruh dalam proses dekomposisi dari pasir besi 
menjadi komposisi penyusunnya. Menurut Bhogeswara dan Rigaud (1975) 
pemanggangan ilmenite pada suhu 500-750 °C akan menghasilkan hematite (Fe2O3) 
dan TiO2 rutile, pada suhu 770-890 °C akan menghasilkan hematite (Fe2O3) dan 
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pseudorutile (Fe2Ti3O9), sedangkan pada suhu diatas 900 °C akan menghasilkan 
pseudobrookite (Fe2TiO5) dan TiO2 rutile.  Untuk meningkatkan dekomposisi dari 
pasir besi dapat dilakukan dengan penambahan garam alkali. proses pemisahan 
ilmenite Bangka menjadi TiO2 dan Fe2O3 dengan pre-oksidasi pada suhu 300 - 900 
o
C. Pembentukan fase antara pseudobrukite (Fe2TiO5) dapat dihindari dengan 
penambahan garam alkali pada saat proses pemanggangan (Wahyuningsih et 
al.,2014). Penambahan Na2CO3 pada saat proses pemanggangan pasir besi 
meningkatkan prosentase dari TiO2 pada hasil akhir proses leaching seiring dengan 
kenaikan dari suhu pemanggangan. Pada suhu 1000 °C, Na2CO3 yang digunakan 
memungkinkan merusak struktur kristal 
ilmenite dari Pasir besi sehingga senyawaan besi lebih mudah larut pada proses 
leaching (Setiawati et al.,2013). 
Proses hidrometalurgi atau leaching adalah kelanjutan dari proses 
pirometalurgi bertujuan untuk memecahkan bijih atau konsentrat dari bahan yang 
akan diekstraksi untuk memisahkan atau menghasilkan mineral yang berharga. Proses 
hidrometalurgi Si dari natrium silikat dilakukan dengan metode sol-gel yakni sintesis 
material oksida dari larutan prekursor yang dilakukan pada suhu rendah. Material 
oksida ini dapat terbentuk melalui pembentukan jembatan oksida akibat reaksi 
polimerisasi anorganik hingga membentuk suatu jaringan yang bersifat amorf atau 
kristalin (Ikhsan, 2015) 
9. Proses Fotokatalisis 
Fotokatalis adalah fotoreaksi (reaksi yang memanfaatkan absorbsi energi 
cahaya atau foton) yang dipercepat oleh adanya katalis yang menurunkan energi 
aktivasi sehingga mempercepat proses reaksi. Jika suatu semikonduktor dilewati 
cahaya (foton) sebesar hυ, maka (e) pada pita valensi akan mengabsorpsi energi foton 
tersebut dan pindah ke tingkat energi yang lebih tinggi yaitu pita konduksi, akibatnya 
akan meninggalkan lubang positif pada pita valensi. Sebagian besar elektron dan hole 
berkombinasi kembali di dalam semikonduktor dengan mengemisi kalor, sedangkan 
sebagian lagi bertahan pada permukaan semikonduktor (Chatterjee et al., 2005). 
17 
 
  
Menurut Wang et al., (2006), secara lengkap reaksi yang terjadi di dalam 
sistem dapat dituliskan sebagai berikut : 
TiO2 + hυ   hole
+ 
+ e
- 
 
Ketika TiO2 dikenai cahaya UV dengan energi hυ mengakibatkan eksitasi 
elektron dari pita valensi ke pita konduksi (e
-
 ), dan meninggalkan hole (h
+
) pada pita 
valensi. 
Hole
+
   h
+    
(4) 
Sebagian elektron dan hole terjebak pada permukaan semikonduktor. 
H2O   H
+
 + OH
-  
(5) 
h
+ 
+ OH
-
  OH   (6) 
e
-
 + M 
(n)+
  M
(n – 1)+  
(7) 
Ion h
+
 mengoksidasi air atau ion OH membentuk radikal hidroksil yang juga 
berperan sebagai agen detoksikasi. Proses Fotokatalitik ini dapat dilihat pada Gambar 
4. 
OH
•
 + substrat organik   produk 
 
Gambar 4 Skema Proses Fotokatalitik (Arutanti et al., 2009) 
 
Terdapat 2 jenis fotokatalis yaitu fotokatalis homogen dan fotokatalis 
heterogen. Proses fotokatalis heterogen biasanya melibatkan mineralisasi parsial atau 
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penuh dari zat warna organik oleh spesies aktif yang terdapat pada permukaan TiO2. 
Pada saat TiO2 disinari dengan sinar UV, elektron akan tereksitasi dari pita valensi 
menuju ke pita konduksi dan membentuk hole yang bermuatan positif dan elektron 
yang bermuatan negatif pada permukaan katalis. Hole akan bereaksi dengan air atau 
ion hidroksil membentuk radikal hidroksil. Elektron pada pita konduksi di permukaan 
katalis dapat mereduksi molekul oksigen menjadi anion superoksida. Hidroksil (HO
•
) 
dan radikal superoksida (O2
-
) merupakan spesies yang reaktif yang akan 
mengoksidasi senyawa organik (Mills dan Le Hunte, 1997). 
Pada konsentrasi Fe2O3 yang rendah, spesies Fe
3+
 berperan sebagai penangkap 
h
+
/e
-
, yang mencegah rekombinasi elektron-hole dan meningkatkan sifat optik dari 
Titania seperti yang disampaikan oleh Ikhsan, (2015): 
Fe
3+
 + e
-
  Fe
2+    
(8) 
Fe
2+ 
+ O2 (ads)   Fe
3+ 
+ O
2-
  (9) 
Fe
2+ 
+ Ti
4+   
     Fe
3+ 
+ Ti
3+ 
   (10) 
Fe
3+ 
+ hvb
+  
Fe
4+
   (11) 
Fe
4+ 
+ OH
-  
Fe
3+
 + OH
-
  (12) 
Fe
3+
 + e
-
           Fe
2+
    (13) 
Fe
2+
 + h
+
vb  Fe
3+
   (14) 
Sebuah elektron dari TiO2 Anatase dan Fe2O3 berpindah dari pita valensi 
menuju ke pita konduksi, hal ini akan menyebabkan terbentuknya hole pada pita 
valensi. Karena posisi pita valensi dari Fe2O3 lebih rendah dari TiO2 maka dapat 
berperan sebagai penerima fotoelektronik. Elektron dari pita konduksi TiO2 akan 
menuju pita konduksi dari Fe2O3. Karena hole berpindah ke arah yang berlawanan 
dengan elektron, hole yang bermuatan positif di pita valensi akan bereaksi dengan 
OH memproduksi spesies radikal hidroksi. Elektron yang ada di permukaan Fe2O3 
akan bereaksi dengan O2 membentuk radikal O2
-
 dan hidrogen peroksida. Radikal 
hidroksi OH
•
, dapat bereaksi dengan produk antara untuk mendekomposisi zat warna 
(Ahmed et al.,2013).  
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10. Metode Karakterisasi Material 
a. Perubahan Kristal Dengan Difraksi Sinar X 
Sinar X merupakan radiasi elektromagnet dengan panjang gelombang sekitar 
100 pm yang dihasilkan dari penembakan logam dengan elektron energi tinggi. 
Elektron dipercepat melalui suatu perbedaan potensial yang besar dan menumbuk 
suatu sasaran logam di dalam sebuah tabung sinar X maka sinar X akan dihasilkan 
dengan suatu distribusi panjang gelombang yang kontinu. Jika Sinar X ini menumbuk 
sebuah kristal, Tumbukan ini akan mengeluarkan sebuah elektron, dan elektron 
dengan energi lebih tinggi masuk ke tempat kosong dengan memancarkan kelebihan 
energinya sebagai foton sinar X dan sinar X ini akan direfleksikan membentuk titik-
titik luas yang sangat tinggi intensitasnya pada sebuah layer. (Smart dan moore, 
2005). 
Nilai d spasing tidak dapat digunakan untuk menentukan jarak ineratom dari 
suatu molekul, namun dapat digunakan untuk merefleksikan jarak interplanar antar 
kisiatom dalam suatu mineral. Jarak Interplanar dapat dikalkulasikan melalui 
persamaan Bragg (Park et al., 2002) 
  2 d sin θ = n λ 
  Keterangan: d = Jarak Interplanar atau interatom (nm) 
    λ = Panjang gelombang logam standar 
    θ = Kisi difraksi sinar X 
Kristal TiO2 fase anatase dan fase rutil teridentifikasi pada 2θ = 25,3
o
 untuk fase 
anatase dan 2θ = 27,3o untuk fase rutile (Gonzalez, 1996; Wei dan Chen, 2008). 
Oksida besi khususnya γ-FeOOH terkarakterisasi oleh XRD pada 2θ = 17,98o hal ini 
terdapat dalam penelitian yang dilakukan oleh Xing et al., (2009).  
b. Analisis Elemen Dengan Fluorensi sinar-X (XRF) 
Dasar analisis fluoresensi sinar-x adalah pencacahan sinar X yang 
dipancarkan oleh suatu unsur akibat pengisisan kembali kekososngan elektron pada 
orbital yang lebih dekat dengan inti karena terjadinya eksitasi elektron oleh elektron 
yang terletak pada orbital yang lebih luar. Ketika sinar-X yang berasal dari 
radioisotope sumber eksitasi menabrak elektron dan akan mengeluarkan elektron 
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kulit dalam, maka akan terjadi kekosongan pada kulit itu. Perbedaan energi dari dua 
kulit itu akan tampil sebagai sinar-X yang dipancarkan oleh atom (Ikhsan, 2015). 
Menurut Sari et al., (2013) hasil X-Ray Fluoresence (XRF) dari komposisi unsur 
dalam pasir besi pantai Pasirian 
ditunjukan pada Tabel 4 
Tabel 4. Komposisi Unsur Dalam Pasir Besi Pantai Pasirian (Sari et al., 2013) 
No. Jenis unsur Konsentrasi (%) 
1 Fe 72,87 ± 0,56 
2 Si 8,8 ± 0,1 
3 Al 6,9 ± 0,5 
4 Ti 4,83 ± 0,08 
5 Ca 3,35 ± 0,08 
  
Sedangkan menurut Setiawati et al., (2013) hasil X-Ray Fluoresence (XRF) dari 
komposisi unsur dalam pasir besi pantai Sukabumi ditunjukan pada Tabel 5.  
 
Tabel 5. Komposisi Unsur Dalam Pasir Besi Sukabumi (Setiawati et al., 2013) 
Elemen  Kandungan (%) 
Sb 0,144 
Sn 0,073 
Nb 0,034 
Zr 0,101 
Zn 0,076 
Fe 76,93 
Mn 0,911 
V 0,363 
Ti 21,02 
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c. Analisa Kualitatif-Kuantitatif Dengan Spektrofotometri UV-Vis 
Prinsip dasar spektroskopi UV-Vis adalah terjadinya transisi elektronik yang 
disebabkan penyerapan sianr UV-Vis yang mampu mengeksitasi elektron dari orbital 
yang kosong. Umumnya transisi yang paling mungkin adalah transisi pada tingkat 
tertinggi (HOMO) ke orbital molekul yang kosong pada tingkat terendah (LUMO). 
Sebagian besar molekul, orbital molekul terisi pada tingkat energi terendah adalah 
orbital  yang berhubungan dengan ikatan , sedangkan orbital  berada pada tingkat 
energi yang lebih tinggi. Orbital non ikatan (n) yang mengandung elektron-elektron 
yang belum berpasangan berada pada tingkat energi yang lebih tinggi lagi, sedangkan 
orbital-orbital anti ikatan yang kosong yaitu * dan * menempati tingkat energi 
yang tertinggi. (Hendayana et al.,  1994) 
Data analisa UV-Vis berupa grafik panjang gelombang (nm) versus 
absorbansi. Menurut Mahadik et al. (2014) melakukan degradasi zat warna rhodamin 
B dengan menggunakan komposit TiO2/Fe2O3. Gambar 5 merupakan data analisis 
UV Vis larutan rhodamin B setelah perlakuan 20 menit. 
 
 
 
Gambar 5. Spektra UV-Vis degradasi rhodamin B dengan komposit TiO2/Fe2O3 
dengan waktu kontak 20 menit (Mahadik et al., 2014). 
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Spektra dari Gambar 5 dapat ditentukan absorbansi maksimal di setiap 
menitnya. Dari absorbansi maksimal dapat ditentukan persen degradasi dari zat warna 
yang digunakan dengan menggunakan persamaan : 
               
      
  
         (5) 
Dimana A0 merupakan absorbansi awal larutan dan  A merupakan absorbansi larutan 
setelah perlakuan radiasi (Wodka et al., 2014). Hasil degradasi Rhodamin B tersebut 
dibuat perbandingan absorbansi pada waktu tertentu (A) dengan absorbansi awal (Ao) 
kemudian dibuat grafik versus waktu sehingga didapatkan tradeline garis penurunan 
(Ikhsan, 2015).  
d. Analisis Struktur Mikro Dengan Scanning Electron Microscopy (SEM) 
Prinsip kerja dari SEM adalah sinar electron dihasilkan dari atas mikroskop 
oleh mikroskop gun. Sinar electron mengikuti garis vertikal dari mikroskop dan 
dalam kondisi vakum. Sinar melalui medan elektromagnetik dan lensa dengan fokus 
menuju sampel. Ketika sinar menumbuk sampel, electron dan sinar X keluar dari 
sampel. Sinar X, backscattered electron, dan secondary electron akan dikumpulkan 
oleh detektor dan dirubah menjadi sinyal yang akan ditampilkan pada monitor. 
Gambaran yang dihasilkan oleh SEM biasanya mempunyai perbesaran antara 10 
sampai 200.000 kali dengan kekuatan resolusi antara 4 sampai 10 nm. Gambar 6 yang 
dihasilkan oleh SEM memiliki karakteristik secara kualitatif dalam 3D karena 
menggunakan electron sebagai pengganti gelombang cahaya. Hal ini sangat berguna 
untuk menetukan struktur permukaan dari sampel (Dharmawan, 2014). 
 
 
 
 
 
 
Gambar 6. Hasil karakteristik TiO2 dan FeTiO3 Menggunakan Scanning Electron 
Microscopy (Dharmawan, 2014) 
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B. Kerangka Pemikiran  
 Kandungan utama pasir besi memiliki Fe dan Ti yang melimpah, menjadikan 
pasir besi dapat digunakan sebagai bahan alternatif untuk preparasi komposit 
Fe2O3/TiO2 dan hasil samping dari preparasi komposit Fe2O3/TiO2 dapat dijadikan 
sebagai bahan pigmen. Preparasi komposit Fe2O3/TiO2 menggunakan proses separasi 
magnetik bertujuan untuk memisahkan antara partikel magnetik dan partikel non-
magnetik. Partikel non-magnetik dapat di proses lanjut menggunakan proses 
pirometalurgi dan proses hidrometalurgi. Proses pirometalurgi bertujuan untuk 
mendekomposisi menjadi senyawa Fe2O3 dan TiO2. Reaksi yang mungkin terjadi 
adalah : 
2FeTiO3 + ½O2(g)                   Fe2O3 + 2TiO2 (15) 
Proses hidrometalurgi bertujuan meningkatkan kelarutan pada pasir besi. Pelarutan 
pasir besi hasil pemanggangan dengan menggunakan H2SO4 9 M menghasilkan 
FeSO4 dan TiOSO4. Proses separasi magnetik, pirometalurgi, dan hidrometalurgi 
dapat digunakan untuk penentuan jalur pemisahan Fe2O3 dan TiO2. 
Proses pirometalurgi (pemanggangan) dengan penambahan natrium karbonat 
bertujuan untuk meningkatkan dekomposisi pasir besi.  Proses dekomposisi dapat 
bereaksi kembali membentuk fase pseudobrookite. Penambahan Na2CO3 pada saat 
proses pemanggangan pasir besi pada suhu tinggi akan terbentuk lelehan (fused 
mass), sehingga penambahan Na2CO3 tersebut dapat menekan laju difusi dari O2 di 
atmosfer untuk menahan terbentuknya fase pseudobrookite. Adanya ion Na
+
 dan 
CO3
2-
 dari Na2CO3 pada saat proses pemanggangan menyebabkan terjadinya 
kompleksasi membentuk kompleks garam yang akan lebih mudah dilarutkan. 
 Pengayaan TiO2 dapat ditingkatkan melalui proses leaching (hidrometalurgi) 
yang menghasilkan endapan (residu) dan filtrate. Pemisahan Fe2O3 dan TiO2 dapat 
dilakukan dari pengendapan bertahap (copresipitatioin) pada filtrat hasil pelarutan 
pasir besi menggunakan H2SO4. Hasil yang diperoleh dapat berupa komposit 
Fe2O3/TiO2 karena proses pemisahan yang kurang sempurna. Namun demikian, TiO2 
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maupun komposit Fe2O3/TiO2 yang akan diperoleh dapat dimanfaatkan sebagai 
material fotokatalis dengan aplikasi yang luas. 
 Pembentukan pigmen menggunakan partikel magnetik yang kemudian diolah 
menjadi pigmen merah dengan proses annealing. Annealing merupakan proses 
recovery untuk membentuk partikel magnetik menjadi kristal Fe2O3 (hematite). 
Senyawa tersebut ditambahkan dengan asam sulfat untuk memvariasi pH agar 
diperoleh α-Fe2O3. Warna pigmen dari hematite tersebut dipengaruhi oleh kondisi 
pH.  
 
C. Hipotesis 
1. Pengayaan Fe2O3 dan TiO2 melalui proses separasi magnetik dan pencucian 
oksalat dapat meningkatkan pemisahan Fe2O3 dan TiO2 
2. Semakin banyak penambahan Na2CO3 pada proses roasting semakin 
meningkatkan dekomposisi pasir besi 
3. Komposit Fe2O3/TiO2 dapat dihasilkan melalui pengendapan bertahap hasil 
hidrometalurgi. 
4. Kondisi asam mempengaruhi spesiasi pembentukan pigmen hematite. 
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BAB III 
METODOLOGI PENELITIAN 
a. Metodologi Penelitian 
Metode yang akan digunakan dalam penelitian ini adalah metode eksperimen 
dalam laboratorium untuk memperoleh data hasil. Penelitian ini melalui tahapan-
tahapan proses sebagai berikut. 
1. Tahapan preparasi pasir besi sukabumi. 
2. Tahapan karakterisasi. 
Karakterisasi yang dilakukan meliputi karakterisasi awal bahan dengan 
menggunakan X-Ray Fluoresence (XRF), kristalinitas bahan  dan sistem kristal 
menggunakan X-ray diffraction (XRD), analisa menggunakan Scanning Electron 
Microscopy (SEM) 
b. Waktu dan Tempat Penelitian 
Penelitian ini  akan dilaksanakan di Laboratorium Kimia Jurusan Kimia 
FMIPA dari bulan Juni 2015. Analisa X-Ray Fluoresence (XRF), X-ray diffraction 
(XRD), Scanning Electron Microscopy (SEM) di Laboratorium MIPA Terpadu 
Universitas Sebelas Maret Surakarta.  
c. Alat dan Bahan yang Digunakan 
1. Alat 
Alat – alat yang digunakan dalam penelitian ini adalah: 
1. Peralatan gelas (Pyrex & Scott) 
2. Uv-Vis Spektrometri Lambda 25 Pelkin Elmer  
3. Neraca Analitik (OHAUS PA413 max 410 g) 
4. Oven (Memmert) 
5. X-Ray Difraction Bruker tipe D8 dengan anoda Cu  
6. X-Ray Fluoresence (Bruker S2 Ranger) 
7. Ultrasonic Cleaner  
8. Furnace Termolyne 4800  
9. Termometer (Futaba maks: 220 oC min: 0 oC) 
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10. Scanning Electron Microscopy (SEM) 
11. Hotplate dan magnetic stirrer 
12. Statif 
13. Planetary Ball Miller 
14. Klem 
15. Water pump dan selang 
16. Spatula 
17. Penangas 
 
2. Bahan 
Bahan – bahan yang digunakan dalam penelitian ini adalah : 
1. Pasir Besi Sukabumi 
2. Aseton (Teknis) 
3. Metanol p.a. (E.Merck) 
4. H2SO4 96% (E.Merck) 
5. Aquades (Sublab Kimia UNS) 
6. Na2CO3 (Teknis) 
7. Kertas saring 
8. Krusibel grafit 
9. Rhodamin B 
d. Prosedur Penelitian 
1. Preparasi Pasir Besi 
Pasir besi Sukabumi dianalisa menggunakan X-Ray Fluoresence (Bruker S2 
Ranger) dan Scanning Electron Microscopy (SEM). Pasir besi Sukabumi dilakukan 
separasi magnetik menggunakan magnet. Sehingga diperoleh pasir besi yang telah 
terbebas dari magnet(partikel non-magnetik) dan pasir besi yang terjerat magnet 
(partikel magnetik). Kemudian senyawa magnetik dan non-magnetik dilakukan 
penggilingan menggunakan planetary ball milling dengan kecepatan 1000 rpm 
selama 2 Jam. Proses pemillingan dilakukan dengan perbandingan berat ball milling : 
sampel sebesar 20:1 (130 gram : 13 gram) sampel. 
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2. Proses Pembuatan Komposit Fe2O3/TiO2 
a. Pencucian Partikel Non-magnetik Pasir Besi Dengan Ultrasonikasi 
  Masing-masing 50 gram bubuk halus pasir besi Sukabumi yang diperoleh 
kemudian dilakukan pencucian  dalam 150 mL asam oksalat konsentrasi 1 M selama 
2 jam yang dibantu dengan ultrasonikasi. Hasil leaching asam oksalat dipisahkan 
antara filtrat dengan endapan. Pasir besi Sukabumi hasil leaching asam oksalat 
dianalisa dengan X-Ray Fluoresence (Bruker S2 Ranger). 
b. Pemanggangan (Roasting) Pasir Besi Sukabumi menggunakan Na2CO3 
  Pasir besi Sukabumi ditambahkan Na2CO3 dengan perbandingan 1:2 (w/w). 
Kemudian dilakukan pemanggangan pada suhu 800 °C selama 2 jam.. Pasir besi 
Sukabumi hasil pemanggangan dianalisa dengan X-Ray Fluoresence (Bruker S2 
Ranger). Sebanyak 20 gram Pasir besi Sukabumi hasil pemanggangan dicuci dengan 
300 mL akuades 90 °C selama 2 jam. Hasil pencucian dipisahkan antara filtrat 
dengan endapan. Endapan dianalisa dengan X-ray diffraction (XRD)untuk 
mengetahui struktur kristalnya dan dianalisa menggunakan Scanning Electron 
Microscopy (SEM) untuk mengetahui bentuk morfologinya. 
c. Pelarutan Pasir Besi Sukabumi 
Sebanyak 100 mL H2SO4 dengan konsentrasi 9 M (Lampiran 4)  dalam labu 
leher dua dipanaskan disertai refluks hingga mendidih yang ditandai dengan 
timbulnya gelembung dalam dasar larutan. Saat mendidih, pasir besi Sukabumi hasil 
pemanggangan dimasukkan dan direfluks selama 2 jam pada kondisi suhu 90 °C. 
Kemudian larutan didiamkan agar terbentuk padatan dan filtrat yang memisah. 
Selanjutnya antara padatan dan filtrat dipisahkan. Padatan yang diperoleh pertama 
dikeringkan dan dianalisa dengan X-Ray Fluoresence (Bruker S2 Ranger). 
Sedangkan, Filtrat yang telah disaring diendapkan kembali agar didapatkan endapan 
ke dua dengan cara didiamkan hingga filtrat dan endapan terpisah. Endapan dan 
filtrat dipisahkan, endapan hasil dicuci dengan menggunakan akuades dan dilanjutkan 
pencucian dengan menggunakan ethanol dan  dikeringkan. Endapan dikarakterisasi 
menggunakan X-Ray Fluoresence (Bruker S2 Ranger) 
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3. Proses Pembuatan Pigmen 
Senyawa partikel magnetik dari hasil separasi magnetik menggunakan pasir 
besi Sukabumi di Annealing pada suhu 800 
o
C selama 1 jam. Kemudian hasil 
anealing ditambahkan variasi pH mengunakan H2SO4 dengan cara sebanyak 30 gram 
dicampurkan dengan asam sulfat (H2SO4) 1,2,3,4, dan 5 mL dan dipanaskan pada  
temperatur  650 
o
C selama 3 jam. 
4. Fotoaktivitas Komposit Fe2O3/TiO2  Pada Variasi Waktu Degradasi 
Komposit Fe2O3/TiO2 hasil proses leaching dan Pigmen warna yang telah 
dibuat, masing-masing diambil sebanyak 0,1 gram dimasukkan ke dalam gelas beker 
berisi 10 mL methanol. Kemudian larutan tersebut ditambahkan menggunakan 
Rhodamine B 5 ppm. Larutan tersebut disinari dengan sinar visibel yang berasal dari 
lampu wolfram 300 W dalam reaktor black box dengan variasi waktu 15, 30, 45, dan 
60 menit. Kemudian diukur absorbansinya dengan spektrofotometer UV-Vis. Tahap-
tahap proses preparasi komposit Fe2O3/TiO2 dan proses aplikasi dapat diamati pada 
Lampiran 1. 
e. Teknik Pengumpulan Data 
Data kualitatif dan kuantitatif yang diperoleh dari hasil eksperimen 
dikarakterisasi dengan menggunakan instrumen : 
1) Penentuan kandungan senyawa-senyawa yang terkandung dalam material 
Pasir besi Sukabumi dengan menggunakan X-Ray Fluoroscence (XRF). 
2) Identifikasi dan penentuan kristalinitas terhadap pasir besi Sukabumi hasil 
roasting, hasil annaeling, dan hasil kalsinasi pigmen dengan menggunakan X-
Ray Diffraction (XRD), data yang diperoleh intensitas dan sudut difraksi (2θ : 
10-80). 
3) Identifikasi permukaan morfologi Pasir besi Sukabumi karakterisasi awal dan 
hasil roasting pencucian dengan air panas 90 °C dengan menggunakan 
Scanning Electron Microscopy (SEM) 
4)  Aplikasi komposit untuk fotokatalis degradasi zat warna rhodamin B diambil 
data absorbansi sebelum dan sesudah treatment fotokatalis berdasarkan variasi 
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konsentrasi Rhodamine B dan variasi waktu kontak antara Rhodamine B 
dengan komposit Fe2O3/TiO2 dan komposit pigmen hematite. 
f. Analisis Data 
1. Teknik fluoresensi sinar-X (XRF) merupakan suatu teknik analisis yang dapat 
menganalisis unsur–unsur yang membangun suatu material. Teknik ini juga 
dapat digunakan untuk menentukan konsentrasi unsur berdasarkan pada 
panjang gelombang dan jumlah sinar-X yang dipancarkan kembali setelah 
suatu material ditembaki sinar-X berenergi tinggi. 
2. Pola difraksi sinar-X dari Fe2O3/TiO2 dianalisis secara kualitatif dengan 
membandingkan harga 2θ dari difraktogram Fe2O3/TiO2 hasil pemisahan 
dengan difraktogram JCPDS (Joint Committee Powder Diffraction Standard). 
Munculnya puncak-puncak dengan hkl dominan Fe2O3 dan TiO2 pada 
difraktogram JCPDS menunjukkan bahwa sampel yang dianalisis sama 
dengan senyawa pada standart JCPDS. tingkat kristalinitasnya dilihat dari 
peak yang dihasilkan, dimana peak yang melebar menunjukkan kristalinitas 
yang rendah sedangkan peak yang meruncing tajam menunjukkan kristalinitas 
yang lebih baik. Akan diperoleh jarak antar atom (d). Nilai d spacing yang 
didapat dari hukum bragg untuk mengidentifikasi system kristal. 
3. Analisis perubahan morfologi yang terjadi pada proses sebelum dan sesudah 
dilakukan proses pirometalurgi dengan menggunakan penambahan alkali yang 
dapat dilihat menggunakan perbesaran tertentu. 
4. Analisis zat warna rhodamin B sebelum dan sesudah proses degradasi 
dilakukan dengan mengukur serapan panjang gelombang menggunakan 
spektrofotometer UV Vis. Pengurangan nilai absorbansi menunjukkan adanya 
pengurangan rhodamin B akibat terdegradasi oleh material komposit 
Fe2O3/TiO2 mapun material pigmen warna. 
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BAB IV 
Hasil dan Pembahasan 
A. Karakterisasi Pasir Sukabumi 
Bahan yang digunakan dalam penelitian ini berasal dari pasir besi yang 
berasal dari Sukabumi. Bentuk pasir besi yang dipakai umumnya berbentuk hitam 
halus lembut dan terdapat sedikit coklat yang mengkilap. Untuk mengetahui 
kandungan dan morfologi dari pasir besi maka dilakukan analisis pasir besi dengan 
menggunakan X-Ray Fluoroscence (XRF) dan Scanning Electron Microscopy 
(SEM). Data analisis pasir besi dengan menggunakan X-Ray Fluoroscence (XRF) 
ditunjukan pada Tabel 6 dan Gambar 7. 
Tabel 6.  Hasil Uji X-Ray Fluoroscence (XRF) Pasir Besi Sukabumi 
Elemen Kandungan 
Fe 50,48% 
Ti 8,65% 
Si 3,07% 
Al 1,16% 
Ca 0,78% 
Mn 0,57% 
 
Gambar 7. Grafik Hasil X-Ray Fluoroscence (XRF) Pasir Besi Sukabumi 
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Hasil analisis pasir besi dengan X-Ray Fluoroscence XRF menunjukan bahwa elemen 
yang paling dominan adalah elemen Fe (50,48%) dan elemen Ti (8,65%) dan elemen 
lainnya yang kurang dari 5% yaitu elemen Si dan Al. Hal ini sesuai dengan Setiawati 
et al., (2013), elemen terbanyak pada pasir besi Sukabumi berupa Fe 77% dan Ti 
21%, kedua elemen ini terdapat paling banyak karena daerah tempat pengambilan 
pasir besi hampir sama. 
Sedangkan untuk mengetahui bentuk morfologi dari pasir besi Sukabumi 
dapat dianalisis menggunakan Scanning Electron Microscopy (SEM). Hasil dari 
analisis Scanning Electron Microscopy (SEM) ditunjukan pada Gambar 8. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Gambar 8. Hasil pengujian SEM Pasir besi Sukabumi 
 Berikut merupakan hasil dari pengujian SEM dimana A merupakan 
perbesaran 50x , B perbesaran 150x, C perbesaran 500x dan D perbesaran 1000x hal 
ini masih termasuk kecil perbesarannya dan pengujian SEM menunjukkan bentuk 
morfologi partikel yang berbentuk butiran bulat halus, pada D diketahui bahwa 
diameter pasir besi Sukabumi sebesar 122,7 µm. Menurut Ahmed et al., (2013), 
A 
 
C 
B 
 
D 
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Ambikadevi et al.,  (2000), dan Ibrahim et al., (2012) permukaan pasir besi yang 
belum diolah sama sekali akan berbentuk bulat dan seperti bongkahan karena belum 
adanya perlakuan sama sekali seperti pada penelitian. 
 
B. Pemisahan Partikel Magnetik dengan Metode Separasi Magnetik 
Perlakuan awal pasir besi untuk pengayaan TiO2 dilakukan dengan metode 
separasi magnet. Separasi magnetik ini bertujuan untuk memisahkan partikel 
magnetik dan partikel non-magnetik yang ada pada pasir besi. Partikel magnetik 
meliputi wustite (FeO), hematite (α-Fe2O3), maghemite (γ-Fe2O3) dan magnetite 
(Fe3O4). Hematite dikenal sebagai bahan pigmen warna merah ( Buxbaum, 2005). 
TiO2 tidak tergolong pada partikel magnetik sehingga tidak tertarik oleh magnet. 
Maka dapat diperoleh kandungan TiO2 yang lebih banyak pada pasir besi setelah 
proses pemisahan partikel magnetik. Pasir besi yang telah di separasi magnetik 
(partikel non-magnetik) dilakukan analisis mengunakan X-Ray Fluoroscence (XRF). 
Hasil analisis partikel magnetik dari pasir besi dengan X-Ray Fluoroscence (XRF) 
ditunjukan pada Tabel 7 dan Gambar 9.  
 
Tabel 7. Hasil Uji X-Ray Fluoroscence (XRF) Setelah Di Separasi Magnetik 
Elemen Kandungan 
Fe 38,81% 
Ti 13,18% 
Si 5,47% 
Ca 1,55% 
Al 1,45% 
Mn 0,68% 
 
Hasil analisis menggunakan X-Ray Fluoroscence (XRF) menunjukan bahwa 
hasil dari separasi magnetik (partikel non-magnetik) menurunkan kandungan elemen 
Fe dan meningkatkan elemen Ti. Kandungan pasir besi Sukabumi (non-magnetik) Fe 
yang sebelumnya 50,48% menurun sebesar 38,81% dan pada kandungan Ti yang 
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sebelumnya 8,65% meningkat sebesar 13,18%, hal ini menunjukan bahwa perlakuan 
separasi magnetik dapat mengurangi kadar partikel magnet yang ada pada material 
pasir besi. 
 
 
Gambar 9. Grafik Hasil X-Ray Fluoroscence (XRF) Setelah Di Separasi Magnetik 
 
Dalam penelitian ini dapat menurunkan kandungan elemen Fe pada pasir besi, 
namun penurunan ini tidak sebanyak yang dilaporkan Svoboda et al., (2003) dan 
Veetil et al., (2015), yaitu dapat menurunkan kandungan Fe hingga 70-90%. 
  
C. Proses Pembuatan Komposit Fe2O3/TiO2 
1. Pencucian Partikel Non-magnetik Pasir Besi Dengan Ultrasonikasi 
Partikel non-magnetik pasir besi dicuci dengan asam oksalat pada 
ultrasonikator suhu 60 
o
C untuk pelarutan pengotor lebih optimal. Endapan dari 
proses penyaringan selanjutnya dikeringkan dan di analisis dengan X-Ray 
Fluoroscence (XRF) yang ditunjukkan pada Tabel 8 dan Gambar 10. 
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Tabel 8. Data Uji XRF Pasir Besi Hasil Pencucian Oksalat Dibantu Ultrasonikasi 
Elemen Kandungan 
Fe 31,93% 
Ti 11,57% 
Si 11,22% 
Ca 1,87% 
Al 1,85% 
Mn 0,45% 
 
 
Gambar 10. Grafik Hasil X-Ray Fluoroscence (XRF) Pencucian Oksalat dibantu 
Ultrasonikasi 
 
Hasil analisis pasir besi setelah pencucian asam oksalat tersebut menunjukan 
penurunan kandungan Fe dan Ti karena terlarut sebagian, sedangkan kandungan Si 
mengalami peningkatan karena tidak mudah terlarut di dalam asam okalat. menurut , 
Pencucian oksalat menggunakan ultrasonic menurut Ambikadevi et al., (2000), 
semakin tinggi konsentrasi asam oksalat yang ditambahkan maka semakin banyak 
menghilangkan senyawa minor dari pasir seperti senyawa Ca, Al, dan Mn, namun 
pada penelitian ini penghilangan senyawa tersebut masih kurang efektif dikarenakan 
pemanasan yang hanya dilakukan pada suhu 60 
o
C. 
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2. Pemanggangan (Roasting) Pasir Besi Sukabumi menggunakan Na2CO3 
Pasir besi yang telah dilakukan pencucian dengan asam oksalat kemudian 
dilakukan proses Roasting yang dilakukan dengan variasi penambahan natrium 
karbonat pada suhu 800 
o
C selama 2 jam untuk memisahkan pasir besi non-magnetik  
seperti senyawa Fe2TiO5 (pseudobrookite) menjadi NaFeO2, hematite (Fe2O3) dan 
TiO2 (Wahyuningsih et al., 2014).  Menurut Indrawati et al., (2013), penambahan 
alkali pada suhu 800-900 
o
C menyebabkan adanya kenaikan kadar Fe total (<60%) 
dan menghasilkan senyawa Na2TiO3 dan NaFeTiO4. Proses pemanggangan 
menggunakan suhu Analisis X-Ray Diffraction (XRD) secara kualitatif pasir besi 
hasil pemanggangan pada suhu 800 °C diperoleh difraktogram pada Gambar 11.  
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Gambar 11. Difraktogram Pasir Besi Sukabumi Hasil Pemanggangan 800 °C selama 
2 Jam. A = Natrium Karbonat, B = hematite , C = Rutile, D= NaFeO2 , E 
= FeO, F = Na2TiO3. 
 
Hasil Difraktogram X-Ray (Gambar 11) menunjukkan Pasir besi hasil pemanggangan 
menghasilkan natrium karbonat, TiO2 rutile, Na2TiO3, NaFeO2, FeO dan hematite. 
Puncak – puncak pada nilai 2θ = 38,0571° dan 2θ = 41,5643° sesuai dengan puncak – 
puncak karakteristik Na2CO3 standar JCPDS No. 37-0451 (Lampiran 2)  pada nilai 2θ 
= 38,177° (h,k,l = 0,0,2) dan  2θ = 43,379°( h,k,l =0,20). Puncak – puncak pada nilai 
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2θ = 30,1874°, 2θ = 35,3198°  dan 2θ = 38,0571° sesuai dengan puncak – puncak 
karakteristik TiO2 rutile standar JCPDS No. 89-1633 (Lampiran 2)  pada nilai 2θ = 
30,46° (h,k,l = 2,2,2), 2θ = 35,316° (h,k,l = 4,0,0) dan 2θ = 38,604°( h,k,l =3,3,1). 
Puncak pada nilai 2 = 20,9491, 2 = 30,1874° dan 2θ = 35,3198° sesuai dengan 
puncak karakteristik hematite standar JCPDS No. 88-2359 (Lampiran 2) pada nilai 2θ 
= 23,851
o
 (h,k,l = 0,1,2), 2 = 32,856°( h,k,l = 1,0,4) dan 2θ = 35,0800 (h,k,l = 1,1,0). 
Selain itu hasil pemanggangan juga menunjukkan terbentuknya FeO yang 
ditunjukkan puncak dominan pada 2θ = 35,3198° dan 2θ = 41,2221° sesuai dengan 
puncak karakteristik FeO standar JCPDS No. 89 – 0687 (Lampiran 2) pada 2θ = 
35,927° (h,k,l = 1,1,1) dan 2θ = 41,725° (h,k,l =2,0,0).  
Difraktogram (Gambar 11) juga menunjukkan pasir besi hasil 
pemanggangan menghasilkan senyawa kompleks garam terdapat puncak karakteristik 
dari NaFeO2 pada 2θ = 16,5866°, 2θ = 34,55° dan 2θ = 41,2221° JCPDS No.20-1115 
(Lampiran 2) pada nilai 2θ = 16,524° ( h,k,l = 0,0,3) , 2θ = 34,671° (h,k,l = 1,0,1)  
dan 2θ = 41,067° (h,k,l =1,0,4). Selain itu puncak pada nilai 2θ = 34,55° dan 2θ = 
41,2221° sesuai dengan puncak karakteristik Na2TiO3 standar JCPDS No. 47-0130 
(Lampiran 2) pada nilai 2θ = 34,481° ( h,k,l = 1,0,1) dan 2θ = 40,185°( h,k,l = 0,1,2). 
Pergeseran puncak yang tampak terjadi pada beberapa puncak difraktogram sample 
disebabkan oleh kondisi sample heterogen yang sangat berbeda dengan pengukuran 
sample standar JCPDS. 
3. Pencucian pasir dengan Air panas. 
 Pencucian pasir besi hasil roasting dari senyawa non-magnetik dilakukan 
dengan pencucian air pada suhu 90 
o
C untuk menghilangkan garam-garam kompleks 
yang mudah larut. Dari hasil pencucian air, pasir besi yang telah bersih, dianalisis 
menggunakan X-Ray Fluoroscence (XRF) dan hasilnya ditunjukkan pada Tabel 9. 
 
 
 
 
 
37 
 
  
Tabel 9. Hasil Analisis XRF Pasir Besi Setelah Pencucian Asam Oksalat (Roasting) 
 Pada Perbandingan Pasir Besi:Na2CO3 = 1:2 (A) ; 1:1 (B) ; dan 2:1 (C) 
(b/b)) 
A B C 
Elemen Kandungan Elemen Kandungan Elemen Kandungan 
Fe 32,75% Fe 21,93% Fe 22,14% 
Ti 10,40% Na 14,59% Si 11,64% 
Na 8,24% Si 9,68% Na 10,21% 
Si 6,76% Ti 5,89% Ti 6,42% 
Ca 1,57% Ca 3,93% Ca 4,06% 
Al 1,24% Al 2,73% Al 3,25% 
Mn 0,58% Mn 0,39% Mn 0,37% 
 
 Komposit yang dihasilkan dari perlakuan roasting pada pasir besi : Na2CO3 = 
1:2 (A) ; 1:1 (B) ; 2:1 (C) (b/b) menunjukan peningkatan rasio Fe : Ti karena 
pengaruh penambahan natrium karbonat pada saat roasting. Variasi A menunjukan 
bahwa TiO2 yang terkandung didalam komposisi senyawa lebih besar daripada 
variasi B dan C. Menurut Wahyuningsih et al., (2014) pasir besi yang ditambahkan 
alkali dengan rasio 1:2, 1:1, dan 2:1 (b/b) memiliki optimasi yang paling tinggi pada 
pasir besi : penambahan alkali dengan rasio 1:2. Reaksi yang mungkin terjadi: 
 
 
  
Hasil analisis SEM terhadap ketiga varisasi hasil roasting menggunakan 
penambahan alkali yang telah dicuci menunjukkan bentuk morfologi partikel yang 
berbentuk butiran bulat yang kasar disertai adanya lubang pori-pori. Struktur pori 
yang terlihat umumnya adalah struktur pori antar partikel sedangkan struktur pori 
dalam partikel tidak terlihat karena keterbatasan alat. Menurut Darezerehshki et al., 
(2012) dan Banisharif et al. (2015), bentuk morfologi pasir besi yang setelah 
dilakukan pemanggangan akan menghasil kan bentuk yang kasar dan hancur tidak 
beraturan. Sedangkan Bhogeswara dan Rigaud (1975)  perubahan morfologi setelah 
2TiO
2(s)
 + 2Fe
2
O
3(s)
 + 2Na
2
CO
3(s) 
   Na2TiO3(s) + NaFeTiO4(s) + NaFeO2(s) + 
Fe
2
O
3(s)
  + 2CO
2(g)
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proses pemanggangan akan menghasilkan bentuk yang sedikit berpori. Hasil 
pengujian SEM diperlihatkan pada Gambar 12. 
Gambar 12.  Hasil Pengujian SEM dari Variasi Roasting a, b, dan c
Keterangan: 
A1 = Perbesaran 50x ( Roasting 1:2) 
A2 = Perbesaran 100x ( Roasting 1:2) 
A3 = Perbesaran 200x ( Roasting 1:2) 
A4 = Perbesaran 400x ( Roasting 1:2) 
 
C1 = Perbesaran 50x ( Roasting 2:1) 
C2 = Perbesaran 100x  ( Roasting 2:1) 
C3 = Perbesaran 200x ( Roasting 2:1) 
C4 = Perbesaran 400x ( Roasting 2:1) 
B1 = Perbesaran 50x ( Roasting 1:1) 
B2 = Perbesaran 100x ( Roasting 1:1) 
B3 = Perbesaran 200x ( Roasting 1:1)  
B4 = Perbesaran 400x ( Roasting 1:1
 
A1 
 
A2 
 
 
A3 
 
A4 
 
 
B1 
 
 
B2 
 
 
B3 
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C1 
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C4 
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4. Pelarutan Pasir Besi Sukabumi 
Proses untuk mengekstraksi Fe2O3 dan TiO2 di dalam Pasir besi hasil 
roasting variasi A dilakukan dengan menggunakan proses hidrometalurgi, yaitu 
proses pelarutan dengan menggunakan penambahan asam. Pada proses ini Pasir 
besi didestruksi dengan menggunakan Asam Sulfat untuk mendapatkan Titanyl 
Sulfat (TiOSO4) dan Ferro Sulfat (FeSO4). Konsentrasi H2SO4 yang digunakan 9 
M, karena menurut Ikhsan (2015) pada proses pelarutan pasir besi menggunakan 
asam sulfat 9 M dapat membentuk senyawa dengan perbandingan Fe2O3 dan TiO2 
sebesar 1:1 dalam larutan. Fase larutan dari proses pelarutan selanjutnya 
digunakan untuk proses pengendapan untuk mendapatkan Fe2O3/TiO2 dengan 
perbandingan 1:1. Reaksi yang terjadi selama proses pelarutan adalah sebagai 
berikut : 
Fe2TiO5(s) + 2H2SO4(aq) → 2FeSO4(aq) + TiOSO4 + 2H2(g) 
FeTiO3(s)  + 2H2SO4 →  FeSO4(aq) + TiOSO4(aq) + 2H2O(l) 
TiO2(s)  + Fe2O3(s) + 4H2SO4 (aq) → TiOSO4 (aq) + Fe2(SO4)3(aq) + 3H2O(aq)  
(17) 
(18) 
(19) 
Pelarutan pasir besi menggunakan H2SO4 menunjukkan bahwa kelarutan 
dari pasir besi hasil variasi pemangganan A mencapai 86,70% (Perhitungan lebih 
lengkap dapat dilihat di Lampiran 4). Pelarutan pasir besi variasi pemangangan A 
menghasilkan fase larutan (filtrat 1) dan endapan 1 (residu). Fasa endapan 1 
kemudian dianalisis menggunakan X-Ray Fluoresence (XRF). Dari filtrat 1 
kemudian diendapkan kembali sehingga diperoleh hasil endapan 2 
(copresepitatiton) maupun filtrat 2, endapan 2 (copresepitatiton) dianalisis 
kembali menggunakan X-Ray Fluoresence (XRF). Hasil dari endapan 1 (residu) 
dan endapan 2 (copresepitatiton) ditunjukan oleh Tabel 10 dan Gambar 13. 
Tabel 10. Hasil Residu Dan Copresepitatiton  Dari Analisis X-ray Fluoresence  
Residu Copresepitatiton 
Elemen Kandungan Elemen Kandungan 
Si 35,71% Fe 32,42% 
Fe 5,96% Ti 8,09% 
Ti 4,23% S 4,28% 
S 1,80% Al 1,04% 
Ca 1,01% Ca 0,83% 
Al 0,38% Si 0,78% 
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Gambar 13. Hasil Residu (Endapan) Dan Copresepitatiton  (Endapan) Dari 
Analisis X-ray Fluoresence (XRF) Pasir Besi Sukabumi 
  
Dari Tabel 10 hasil analisis berikut dapat diketahui bahwa pada endapan 1 
(residu) diperoleh perbandingan yang hampir 1:1 dimana dari hasil ini didapatkan 
bahwa perbandingan antara kandungan Fe2O3 dan TiO2 sesuai dengan hasil yang 
diperoleh pada penelitian Ikhsan (2015). Dari kedua endapan diperoleh endapan 
yang optimum untuk digunakan sebagai bahan komposit Fe2O3/TiO2 untuk 
aplikasi fotokatalisis menggunakan rhodamin B yaitu endapan 1(residu). 
D. Pigmen Dari Partikel Magnetik Pasir Besi 
Hasil separasi magnetik yang berupa senyawa partikel magnetic seperti 
wustite (FeO), hematite (α-Fe2O3), maghemite (γ-Fe2O3) dan magnetite (Fe3O4) 
kemudian dilakukan annealing dengan suhu 800 
o
C selama satu jam. Dari proses 
hasil annealing ini kemudian dianalisis secara kualitatif menggunakan X-Ray 
Difraction (XRD). Dari hasil annealing yang dianalisis menggunakan X-Ray 
Difraction (XRD) diperoleh hasil difraktogram pada Gambar 14. 
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Gambar 14. Difraktogram Pasir Besi Hasil Annealing Dari Partikel Magnetik 800 
°C, 2 Jam. * = Hematite. 
 
Hasil analisis difraktogram Gambar 14. menghasilkan hematite dimana 
terdapat puncak-puncak nilai 2θ =  24,09°, 2θ =  33,15°, 2θ = 35,59°, 2θ = 40,83°, 
2θ = 43,07°, 2θ = 49,43°, 2θ =  54,15°, 2θ =  62,41°, dan 2θ =  63,97° yang sesuai 
dengan standar JCPDS nomor 88-2359 (lampiran 2) yang menunjukan puncak 
pada nilai 2θ =23,851°( h,k,l =0,1,2), 2θ = 32,856°( h,k,l =1,0,4), 2θ = 35,08° 
(h,k,l =1,1,0) , 2θ = 40,321°( h,k,l = 1,1,3), 2θ = 42,866°( h,k,l = 2,0,2) , 2θ =  
48,823°( h,k,l =0,2,4), 2θ = 53,511° (h,k,l = 1,1,6), 2θ = 61,527°( h,k,l =2,1,4), 
dan 2θ =  62,931°( h,k,l = 3,0,0). Pergeseran puncak yang tampak terjadi pada 
beberapa puncak difraktogram disebabkan oleh kondisi sampel heterogen yang 
sangat berbeda dengan pengukuran sampel standar JCPDS. 
Pasir besi patikel magnetik yang telah diannealing kemudian dilakukan 
penambahan variasi asam menggunakan H2SO4 pekat 1 (pigmen 1), 2 (pigmen 2), 
3 (pigmen 3), 4 (pigmen 4), 5 (pigmen 5) ml dan dikalsinasi 650 
o
C selama 3 jam. 
Menurut Bhogeswara dan Rigaud (1975) pemanggangan ilmenite pada suhu 500-
750 °C akan menghasilkan hematite (Fe2O3) dan TiO2 rutile, pada suhu 770-890 
°C akan menghasilkan hematite (Fe2O3) dan pseudorutile (Fe2Ti3O9), sedangkan 
pada suhu diatas 900°C akan menghasilkan pseudobrookite (Fe2TiO5) dan TiO2 
rutile. Menurut Bilalodin et al., (2014), pasir besi yang ditambahkan asam dan 
dikalsinasi pada suhu 650 
o
C akan menghasilkan senyawa hematite (Fe2O3). 
Hematite ini merupakan bahan untuk pembuatan pigmen merah (G. 
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Buxbaum,2005). Pasir besi hasil annealing yang ditambahkan asam dan 
dikalsinasi pada suhu 650 
o
C masing-masing variasi dianalisis menggunakan X-
Ray Difraction (XRD). Dari hasil analisis X-Ray Difraction (XRD) pada hasil 
pasir besi Sukabumi hasil kalsinasi diperoleh hasil difraktogram yang ditunjukan 
Gambar 15.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Gambar 15. Difraktogram Pasir Besi Sukabumi Hasil Pemanggangan 650°C, 3 
Jam. * /# = Hematite. 
 
Berdasarkan hasil analisis difraktogram Gambar 15. Pigmen 1,2,3,dan 4 
menghasilkan senyawa hematite yang dibuktikan dengan standar JCPDS nomor 
88-2359 (lampiran 2) yang menunjukan nilai pada puncak 2θ =23,851°( h,k,l 
=0,1,2), 2θ = 32,856°( h,k,l =1,0,4), 2θ = 35,08° (h,k,l =1,1,0) , 2θ = 40,321°( 
h,k,l = 1,1,3), 2θ =  48,823°( h,k,l =0,2,4), 2θ = 53,511° (h,k,l = 1,1,6), 2θ = 
61,527°( h,k,l =2,1,4), dan 2θ =  62,931°( h,k,l = 3,0,0). Sedangkan pigmen 5 
merupakan senyawa hematite juga yang ditunjukan dengan standar JCPDS nomor 
88-2359 (lampiran 2) pada puncak 2θ =  48,823°( h,k,l =0,2,4), 2θ = 53,511° 
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(h,k,l = 1,1,6), 2θ = 61,527°( h,k,l =2,1,4), dan 2θ =  62,931°( h,k,l = 3,0,0), 
namun pada pigmen 5 terjadi kerusakan pada pembentukan kristalnya yang 
disebabkan oleh penambahan asam yang berlebih, sehingga mengakibatkan 
Kristal berbeda dari keempat pigmen lainnya. 
Dari Hasil kalsinasi tersebut kemudian dianalisis juga menggunakan X-Ray 
Fluoroscence (XRF) untuk mengetahui komposisi kandungan Fe dan Ti yang ada 
pada pigmen. Hasil X-Ray Fluoroscence (XRF) ditunjukan pada Tabel 11. 
 
Tabel 11. Kandugan Pigmen merah menggunakan X-Ray Fluoroscence (XRF) 
Nama Formula Kandungan Elemen Kandungan 
Pigmen 1 
Fe2O3 79,62% Fe 55,69% 
TiO2 11,61% Ti 6,96% 
SiO2 1,54% Si 0,72% 
MnO 0,68% S 0,54% 
SO3 1,34% Mn 0,53% 
     
Pigmen 2 
Fe2O3 78,69% Fe 55,04% 
TiO2 12,09% Ti 7,25% 
SiO2 2,07% S 1,07% 
MnO 0,69% Si 0,97% 
SO3 2,67% Mn 0,53% 
     
Pigmen 3 
Fe2O3 79,57% Fe 55,66% 
TiO2 11,93% Ti 7,15% 
SiO2 2,05% Si 0,96% 
MnO 0,69% S 0,69% 
SO3 1,73% Mn 0,53% 
     
Pigmen 4 
Fe2O3 78,37% Fe 54,82% 
TiO2 11,47% Ti 6,88% 
SiO2 1,63% S 1,65% 
MnO 0,67% Si 0,76% 
SO3 4,11% Mn 0,52% 
     
Pigmen 5 
Fe2O3 73,27% Fe 51,25% 
TiO2 9,19% Ti 5,51% 
SiO2 0,93% S 4,60% 
MnO 0,65% Mn 0,50% 
SO3 11,50% Si 0,43% 
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Dari Tabel 11 data hasil X-Ray Fluoroscence (XRF), diketahui bahwa pada 
pigmen 1 mengandung komposisi komposit Fe:Ti sebesar 7,9:1,1 pada pigmen 2 
mengandung komposisi komposit Fe:Ti sebesar 7,8:1,2 pada pigmen 3 
mengandung komposisi komposit Fe:Ti sebesar 7,9:1,1, pada pigmen 4 
mengandung komposisi komposit Fe:Ti sebesar 7,8:1,1, pada pigmen 5 
mengandung komposisi komposit Fe:Ti sebesar 7,3:0,9. Kelima komposisi ini 
memiliki perbandingan komposisi yang berbeda dan memiliki warna yang 
berbeda pula. Perbedaan warna pigmen ini ditunjukan oleh Gambar 16.  
Pigmen 1 Pigmen 2 Pigmen 3 Pigmen 4 Pigmen 5 
Gambar 16. Bentuk Fisik Pigmen 
Hasil sintesis pigmen merah diperlihatkan pada Gambar 16. Serbuk 
pigmen yang dihasilkan berupa serbuk pigmen merah. Dari kelima pigmen terlihat 
bahwa penambahan asam menggunakan H2SO4 dapat mempengaruhi warna 
sampel, bentuk, dan  komposisi yang dihasilkan. Pigmen 1 memiliki warna merah 
yang paling gelap. Sedangkan semakin banyak penambahan asam maka semakin 
cerah pigmen yang dihasilkan (cokelat). Penambahan asam dapat mempengaruhi 
bentuk dan struktur kristal hematite, dimana hematite sendiri dapat menghasilkan 
warna merah kecoklatan. Oksida besi merah dimungkin terjadi reaksi 
pembentukan α-Fe2O3 (Buxbaum, 2005): 
Fe2O3  + 2H2SO4 → 2FeSO4. 2H2O + ½ O2  
6 FeSO4 . 6H2O + 1½ O2 → Fe2O3 + 2 Fe2(SO4)3 + 6 H2O2 
Fe2(SO4)3 → 2 α-Fe2O3 + 6 SO3 
Sedangkan oksida besi yang berwarna kecoklatan terjadi pembentukan ɣ-
Fe2O3 (Buxbaum, 2005): 
Fe2O3  + 3H2SO4 → Fe2(SO4)3. 3H2O 
3 Fe2(SO4)3 + 2O2 → 2Fe3O4 + 9SO2 +9O2 
2 Fe3O4 + ½ O2 → 3 ɣ-Fe2O3 
 Hasil dari pigmen merah yang mengandung rata -rata komposisi komposit 
Fe:Ti sebesar 7:1 kemudian di aplikasikan ke fotokatalisis menggunakan 
Rhodamin B. 
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E. Fotoaktivitas Komposit Fe2O3/TiO2  Pada Variasi Waktu Degradasi 
Pengujian aktivitas fotokatalis  pada komposisi komposit Fe2O3/TiO2 yang 
memiliki perbandingan komposisi masing-masing 7:1 dan 1:1 untuk degradasi 
Rhodamin B dilakukan dengan cara sebanyak 0.1 gram komposit dimasukkan ke 
dalam 10 mL Rhodamin B 5 ppm dan disinari dalam reaktor dengan variasi waktu 
yang digunakan adalah 15, 30, 45, dan 60 menit. Menurut Iksan (2015), komposit 
Fe2O3/TiO2 dengan variasi komposisi 2akan lebih baik dalam mendegradasi 
rhodamin B, karena perbedaan band gab dari Fe2O3 akan meningkatkan sifat optik 
dari TiO2. Hasil degradasi Rhodamin B tersebut dibuat perbandingan absorbansi 
pada waktu tertentu (A) dengan absorbansi awal (Ao) kemudian dibuat grafik 
versus waktu sehingga didapatkan grafik yang ditunjukkan pada Gambar 17. 
 
Gambar 17. Hasil Degradasi Fotoelektrokatalitik Rh B dengan Variasi 
Waktu degradasi 
Keterangan: 
□ = Komposisi Fe:Ti ( 1:1) 
◊ = Komposisi Fe:Ti ( 7:1) 
 
Gambar 17 terlihat pemberian waktu sinar visible berpengaruh terhadap 
degradasi Rhodamin B menunjukkan bahwa terjadi penurunan absorbansi pada 
komposisi 7:1 dan 1:1 (Fe2O3:TiO2). Namun, masih terdapat kenaikan absorbansi 
pada daerah tertentu, peristiwa tersebut terjadi dimungkinkan karena senyawa 
diuji pada suasana asam yang menyebabkan ikatan Fe-O lepas (Chirita dan 
Grozescu 2009). Banyaknya e yang lepas tersebut dimungkinkan mempengaruhi 
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absorbansi dikarenakan Fe merupakan unsur yang berwarna dan dapat dideteksi 
pada spektrofotometer UV-Vis sehingga absorbansi menjadi naik. 
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BAB V 
PENUTUPAN 
Kesimpulan 
1. Pengayaan Fe2O3 dan TiO2 melalui proses separasi magnetik dan 
pencucian oksalat dapat meningkatkan pemisahan elemen Fe dan Ti 
sebesar 38,81% dan 13,18% pada proses separasi magnetik serta 31,93% 
dan 11,57% pada pencucian oksalat. 
2. Semakin banyak penambahan Na2CO3 mampu meningkatkan dekomposisi 
pasir besi. Pada penambahan natrium karbonat rasio pasir besi : Na2CO3 = 
1:2 (A) ; 1:1 (B) ; 2:1 (C) (w/w) menunjukan rasio Fe : Ti pada komposisi 
pasir besi : Na2CO3 = 1:2  adalah rasio yang paling optimum. 
3. Kondisi preparasi Fe2O3/TiO2 melalui pengendapan bertahap 
menghasilkan komposit Fe2O3/TiO2 dengan prosentase 8,52% (Fe2O3) dan 
7,05% (TiO2) pada residu serta prosentase 46,35% (Fe2O3) dan 13,5% 
(TiO2) pada copresipititation. Komposit Fe2O3/TiO2 memiliki karakteristik 
fotokatalis. 
4. Pigmen merah dari hematite dapat dipengaruhi oleh variasi penambahan 
asam sulfat yang mempengaruhi kondisi pH. Semakin banyak asam sulfat 
yang ditambahkan maka semakin cerah warna pigmennya. Hematite 
(Fe2O3) dengan karakter warna merah memiliki karakteristik fotokatalis 
dan sebagai bahan pewarna. 
 
 
Saran 
1. Pengkajian lanjut untuk optimasi pemisahan antara hematite (Fe2O3) dan 
TiO2. 
2. Perlu ditambahkan kajian pasir besi di tempat lain. 
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Lampiran 
Lampiran 1 
Bagan Prosedur Kerja 
a. Preparasi Pasir besi Sukabumi 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
b. Proses Pembuatan Komposit Fe2O3 / TiO2 
b.1. Pencucian asam oksalat 
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Pasir besi 
dilakukan 
Separasi 
Magnet 
 
dianalisa 
XRF 
Dan 
SEM 
Magnetik 
 
Partikel 
Magnetic 
Partikel Non-
Magnetic 
XRF 
Dianalisa 
150 ml Oksalat 
1 M 
Larutan T= 
60
o
C 
Dipisahkan 
Diultrasonikasi 
50 gram pasir 
besi non-
magnetik 
Ditambahkan 
Filtrat Endapan 
Dipisahkan 
XRF 
Dianalisa 
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b.2 Pemanggangan pasir besi non-magnetik hasil pencucian oksalat 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
b.3. Pencucian Pasir besi Bengkulu hasil pemanggangan 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Endapan Hasil Pencucian Oksalat : 
Garam Na2S 
1 : 1 (w/w) 2 : 1 (w/w) 1 : 2 (w/w) 
Dipanggang 800°C 
Pasir besi hasil pemanggangan 
dianalisa 
XRD 
150 ml akuades 
 
dipanaskan 
mendidih 
 
dimasukkan 10 g Pasir besi 
hasil 
pemanggangan 
 
Direfluks 2 jam 
Larutan 
 
dipisahkan 
padatan 
 
filtrat 
 
Dikeringkan,dianalisa 
XRF 
Dan 
SEM 
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Dianalisa 
 
Dianalisa 
 
b.4. Pelarutan Pasir besi Bengkulu hasil pencucian 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
c. Proses Pembuatan Pigmen 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
H2SO4 9 M 
 
dipanaskan 
 
mendidih 
 
Pasir besi hasil 
pencucian Air 
 
dimasukkan 
 
Direfluks 2 jam 
 
larutan 
 
dipisahkan 
 
padatan 
 
larutan 
 
dianalisa 
 
XRF 
 
Pasir besi Magnetik 
 
Pasir besi annealing 
 
diannealing 
 
1mL 
 
2 mL 
 
3 mL 
 
4 mL 
 
5 mL 
 
Padatan 
 
Dikalsinasi 
 
Pigmen 
 
XRD dan XRF 
 
 
 
Diendapkan 
kembali 
 XRF 
 
Ditambahkan H2SO4 
 
XRD 
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d. Fotodegradasi Zat Warna Rhodamin B Variasi Waktu Kontak 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
0,1 gr Komposit Fe2O3:TiO2 
ditambahkan 
larutan rhodamin B 5 ppm 
Disinari dengan variasi waktu 
15, 30, 45 dan 60 menit 
Larutan 
dianalisa 
Spektrofotometer UV-Vis 
Komposit Fe:Ti 1:1 Komposit Fe:Ti 7:1 
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Lampiran 2 
Data Joint Committe Powder Diffraction Standard 
1. JCPDS Na2CO3 
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2. JCPDS TiO2 Rutile 
\  
3. JCPDS Fe2O3 
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4. JCPDS FeO 
 
5. JCPDS NaFeO2 
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6. JCPDS Na2TiO3 
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Lampiran 3 
Tahap Uji Fotokatalitik 
A. Skema reaktor black box 
 
 
  
 
 
 
 
 
B. Perhitungan Degradasi Rhodamin B 
1. Komposit Fe2O3/TiO2 (residu) 
500 600 700
0.0
0.2
0.4
0.6
0.8
1.0
550 650 750
A
b
s
o
rb
a
n
s
i
Panjang Gelombang (nm)
 
Penyamaan baseline 
At = Ax-Ay 
Pembuatan grafik A/Ao 
A/Ao = At1/ At0 
 
 
Kayu 
dilapisi 
aluminium 
foil Rhodamine B 
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2. Komposit pigmen (hematite) 
400 500 600 700 800
0.00
0.05
0.10
0.15
0.20
A
b
s
o
rb
a
n
s
i
Panjang Gelombang (nm)
 
Penyamaan baseline 
At = Ax-Ay 
Pembuatan grafik A/Ao 
A/Ao = At1/ At0 
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Lampiran 4 
 
1. Perhitungan Konsentrasi Larutan H2SO4 
 
H2SO4 96 % ; Mr = 98,08 g/mol; ρ = 1,841 g/mL 
M = 
ρ x % x 1000
Mr
 =  
1,841
g
mL
 96 1000
98,08
= 18,02 M  
 
M1.V1 = M2.V2 
18,02 M .V1 = 9M . 250 mL 
V1 = 124,86 mL 
 
3. Perhitungan Asam Oksalat 1M 
Mr = 90 g/mol 
M . V = 
m
Mr
    
m = M . Mr . V 
m = 1 M . 0.25 L . 90 gr/mol 
m = 22,5 gram 
 
4. Perhitungan Kelarutan 9 M 
m awal = 10 gram 
m residu = 1,33 gram 
 
kelarutan = (10 – 1,33) gram  = 8,67 
% = 
8,67
10
 x 100% = 86,7% 
